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@) REACTEUR POUR ANALYSE D'ECHANTILLONS MULTIPLES. 



vgy L'invention conceme un reacteur (1 ) pour analyses. 

Ce reacteur comprend une structure de support entou- 
rant une region avec une zone chaude (3) et une zone de 
desactivatton (4), un dispositif de chauffage de la zone 
chaude (3), un dispositif de refroidissement de la zone de 
desactivatton (4), un portoird'echantillon (5) renfermant une 
plurality d'^chantlllons de corps r^actionnels, et un nri6ca- 
nisme de liberation d'echantillon. 

Application: analyse d'6chantillons multiples en faisant 
varier les conditions de pression, de temperature et de 
temps, tous les echantillons distincts dans un seul essat 
etant exposes aux memes profils de temperature et de pres- 
sion, mais pouvant etre desactives independamment et se- 
lectivement a des temps differents. 
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La presente invention concerne de manifere 
gdnerale le domaine de la chimie analytique. La presente 
invention concerne plus particuliferetnent un r6acteur 
echantillons multiples permettant de soumettre simultanenent 
5 des Echantillons de corps r6actionnels multiples a des 
conditions de pression et/ou de temperature controlees. 

Plusieurs types de reacteurs ont ete utilises 
pour soumettre des echantillons de corps reactionnels a des 
temperatures et des pressions elevEes afin de mettre en 

10 oeuvre divers procedes experimentaux pour des recherches 
universitaires et des recherches industrielles. Ces precedes 
comprennent, mais a titre non limitatif, la synthese de 
substances nouvelles, des determinations de stabilite et de 
compatibilite de phase de diverses substances, des Etudes de 

15 press ion -voltime-temperature, des determinations de solubi- 
lites de substances, des analyses thermiques dif fErentielles 
sous haute pression, des mesures de conductivity Electrique, 
des essais de corrosion accElErEe, des essais conduits dans 
des environnements particuliers, la croissance de cristaux 

20 dans des milieux neutres ou sous pression et de nombreux 
tests et simulations geologiques associes a la prevision des 
caracteristiques de champs petrolif eres. 

Les chercheurs en gdologie utilisent ces r6ac- 
teurs pour effectuer des experiences et des recherches en 

25 mineralogie, en geochimie, en production de petrole et de gaz 
et pour !• etude de la cinetique des reactions de craquage. 
Ces reacteurs sont utilises pour exposer des Echantillons 
geologic[ues a des conditions de pression et de temperature 
afin de tester les previsions thEoriques et simuler les 

30 resultats de processus gEologiques naturels, par exemple la 
cinEtique et les rendements de production de pEtrole et de 
gaz, la cinEtique de transformation d'argiles, des inter- 
actions fluide-roche, une pyrolyse organique, etc. Ces 
rEsultats d*essai constituent une Etape essentielle dans 

35 1' identification et 1* Elaboration de ressources Economiques 



2763693 



de p^trole et de gaz. 

Les dispositifs classiques utilises pour effec- 
tuer ces differentes experiences comprennent des "rdacteurs 
henn6tic[ues froids", des recipients hydrothermiques sous 
5 pression, des recipients a chauffage interne et trempe 
rapide, etc. Les "r^acteurs herrodtiques froids" ont habituel- 
lement une longueur infdrieure a 46 cm, avec un diainetre 
ext6rieur inf^rieur h 7,6 cm, Les recipients de reaction 
haute pression modules MRA et LRA, disponibles aupres de LECO 

10 Corporation, Bellefonte, Pennsylvanie, sont des exemples de 
reacteurs classiques herm^tiques froids. Les vitesses 
d'616vation de temperature des ^chantillons enferm^s dans des 
recipients du type reacteur hermetique froid sont limitees 
par la masse thermique du recipient puisque la totalite du 

15 recipient doit etre chauff^e. Les "reacteurs heonetiques 
froids" sont habituellement adaptes & 1 'utilisation avec des 
echantillons uniques et n^cessitent habituellement un 
refroidissement rapide de la totality du recipient de 
reaction afin de desactiver 1 •echantillon. 

20 Les recipients hydrothermiques sous pression 

comprennent les recipients de type Dickson et les recipients 
resistant a la pression Parr™, Pour des details suppiemen- 
taires concernant les recipients du type Dickson, voir 
Sey fried, Gordon et Dickson, "A New Reaction Cell for 

25 Hydrothermal Solution Equipment", American Mineralogist, Vol. 
64, pages 646-649 (1979). Pour des details suppiementaires 
concernant les recipients resistant a la pression Parr™, voir 
Parr Instrument Company 1991 Catalog, 7eme edition, page 105. 
Les recipients hydrothermiques sous pression sont soumis 4 la 

30 meme vitesse d» elevation de temperature et aux memes limita- 
tions de desactivation, decrites ci-dessus, que les reacteurs 
hermetiques froids. 

Un recipient k chauffage interne et desactivation 
rapide est deer it par Holloway, Dixon et Pawley, "An Inter- 

35 nally Heated, Rapid-Quench, High-Pr ssure Vessel", American 
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Mineralogist, Vol. 77, pages 643-646 (1992). Les recipients 
h chauffage interne et desactivation rapide, tels que ceux 
d^crits par Holloway et al., permettent un ajustement 
aia61ior6 de la vitesse d' elevation de temperature de l»6chan- 
5 tillon puisque seul l*espace interieur du recipient est 
chauffe, ce qui supprime la necessity de chauffer la masse 
totale du recipient proprement dit. Cependant, 1 'ajustement 
de la Vitesse d' elevation de temperature pourrait etre 
am^liore davantage s»il existait. un contact plus direct ou 

10 plus intime entre la source de chaleur et 1 *6chantillon. En 
outre, le dispositif d^crit par Holloway et al. est seulement 
adapte h 1 'utilisation avec des ^chantillons de corps 
rdactionnels distincts. 

Les sp^cialistes de la chimie analytique compren* 

15 dront ais^ent que, pour confirmer des previsions et avoir 
confiance dans diverses theories, il est necessaire habituel- 
lement que les precedes exp^rimentaux concernes soient mis en 
oeuvre de maniere r^p^t^e. Les repetitions de ces essais 
peuvent §tre effectuees aux memes pressions et temperatures, 

20 ou bien h des pressions et temperatures differentes, et, dans 
les deux cas, pendant diverses periodes de temps. Une 
limitation usuelle des dispositifs existants lorsque ces 
experiences ont ete effectuees de maniere repetee consiste en 
la conception de ces dispositifs pour fonctionner avec un 

25 seul echantillon a une serie donnee de conditions de 
pression-temperature-temps. Cette limitation a pour resultat 
des besoins importants de main-d' oeuvre afin de preparer 
chaque echantillon et chague experience individuel lement. En 
outre, les limitations concemant le temps disponible pour 

30 I'obtention des resultats desires peuvent imposer la neces- 
site de dispositifs d'essai multiples afin d'effectuer de 
nombreux essais en parallele plutot qu'en serie. 

En consequence, afin de reduire le temps total 
requis pour des essais multiples et pour reduire h la fois la 

35 roain-d • oeuvre et les couts des dispositifs associes k des 
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essais multiples, il existe un besoin d'un dispositif 
permettant d'effectuer simultanement des experiences sur des 
^chantillons multiples tout en faisant varier les conditions 
de pression, de temperature et/ou de temps utilises dans 
5 I'essai. La pr6sente invention repond k ce besoin. 

La pr^sente invention a pour objet un r^acteur 
permettant de soumettre simultanement des echantillons de 
corps reactionnels multiples ^ des conditions controlees de 
press ion et de temperature • De maniere caracteristique, le 

10 reacteur comprend un recipient resistant k la pression, 
comprenant k la fois une zone chaude et une zone de desacti- 
vation h I'interieur du recipient o€i des pressions d'essai 
allant d*une valeur superieure k la pression atmospherique k 
une valeur inferieure k la pression atmospherique sont 

15 desirees. De la chaleur est foumie k la zone chaude et est 
evacuee de la zone de desactivation par n'importe quel 
precede usuel connu de I'homme de I'art et utilise classi- 
quement dans les reacteurs a I'echelle du laboratoire, Un 
portoir d'echantillon capable de porter deux ou plus de deux 

20 echantillons est monte & I'interieur de la zone chaude. Le 
reacteur de la presente invention est equipe egalement d"un 
mecanisme de liberation d'echantillon permettant de deplacer 
seiectivement des echantillons distincts du portoir a la zone 
de desactivation a un ou plusieurs moments determines par 

25 I'operateur. Cependant, le reacteur ne necessite pas dans 
tous les cas la presence d'un recipient resistant a la 
pression. Lorsqu'un fonctionnement sous la pression atmo- 
spherique est desire, le portoir d'echantillon peut etre fixe 
a un support avec la source de chaleur appliquee directement 

30 au portoir d'echantillon, et 1 'evacuation selective des 
echantillons hors du portoir permet aux echantillons de 
refroidir a temperature ambiante ou d'etre places dans un 
autre milieu de refroidissement. 

Dans une forme de realisation preferee, la zone 

35 chaude est situee au-dessus de la zone de desactivation. Des 
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echantillons de corps rdactionnels multiples peuvent 6tre 
maintenus dans des chainbres distinctes dans le portoir par un 
support de maintien d'6chantillon. Les chainbres sont dispo- 
s6es suivant un motif circulaire autour d'un axe g^ndralement 
5 vertical. Le portoir et le support sont months de maniere h 
permettre la rotation l*un par rapport k 1* autre autour de 
cet axe. Le support est muni d'au moins un orifice qui 
s'aligne success ivement avec chacune des chainbres au cours de 
cette rotation, en permettant aux diff^rents echantillons de 
10 tomber du portoir jusqu'a la zone de desactivation. 

D'autres caract^risticpaes et avantages de la 
presente invention ressortiront de la description detaill6e 
qui va suivre, faite en regard des dessins annexes sur 
lesquels : 

15 La figure 1 est un dessin en coupe transversale 

verticale repr^sentant une forme de realisation de la 
presente invention dans laquelle un recipient resistant a la 
pression est utilise pour soximettre 1 '6chantillon a une 
press ion r6gul6e. 

20 La figure 2 est un dessin en coupe transversale 

verticale representant une autre forme de realisation de la 
presente invention dans laquelle 1 •echantillon est expose k 
la pression atmospherique. 

La figure 3A est un dessin en perspective en 

25 coupe representant une vue agrandie du portoir d' Echantillon 
et des elements apparentes pour les formes de realisation 
representees sur les figures 1 et 2. 

La figure 3B represente une forme prefer^e de 
realisation d'une enceinte d' echantillon pour la forme de 

30 realisation representee sur les figures l et 2. 

Les figures 1, 2, 3A et 3B ne sont pas repre- 
sentees a I'echelle et sont incluses seulement pour illustrer 
la configuration generale des composants pour les diverses 
formes de realisation de la presente invention. L'homme de 

35 I'art reconnaitra que des modifications des dimensions et le 
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remplacement de composants partlculiers par des composants 
ayant d^autres configurations, ayant essentielleinent la meme 
fonction, sont inclus dans le cadre de la presente invention. 
Dans la mesure oil la description detaillee suivante est 
5 specifique d'une forme de realisation particuliere ou d*une 
utilisation particuliere de la presente invention, cette 
description est destin^e k §tre seulement illustrative et ne 
doit pas etre consideree comme limitant le cadre de 1' inven- 
tion, Au contraire, elle est destinee a couvrir toutes les 

10 variantes, toutes les modifications et tous les Equivalents 
qui peuvent etre inclus dans 1' esprit et le cadre de la 
presente invention, suivant la definition fournie par les 
revendications annexees. 

Le r^acteur resistant k la pression, h 4chantil- 

15 Ions multiples, de la presente invention, represents sur les 
figures 1, 2, 3A et 3B et dScrit dans le texte ci-dessous, 
est apte & 1 'utilisation dans des precedes ou experiences a 
effectuer sur des echantillons d*essai multiples. 

La figure 1 represente une forme de realisation 

20 de la presente invention. Un recipient resistant a la 
pression 1 definit une cavite interieure 2. L» obturation et 
le joint resistant a la pression du recipient sont realises 
par des moyens bien connus et classiques. Dans la forme de 
realisation representee sur la figure 1, le recipient 

25 resistant ^ la pression 1 consiste en un corps lA et une tete 
IB. Le joint resistant a la pression est maintenu en plagant 
un joint d'etancheite IC entre le corps lA et la tete IB et 
en fixant la tete IB au corps lA par des moyens classiques. 
Dans cette forme de realisation, tous les composants du 

30 reacteur qui doivent passer a t ravers la paroi du recipient 
sont munis de trous d* entree, munis de joints hermetiques, a 
travers la tete IB. Des informations suppiementaires concer- 
nant le recipient resistant a la pression 1 de cette forme de 
realisation et d'autres recipients convenables similaires 

35 peuvent etre trouves dans Parr Instrument Company 1991 
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Catalog, 76ine Edition, page 105. Le recipient 1 repr^sentd 
sur la figure 1 est un recipient Parr Instrument Company 
models 243HC5 fabrique a partir de Hastelloy™ C-276. Cepen- 
dant, le recipient 1 peut fetre fabriqu4 a partir de n'importe 
5 Gpielle inati^re pouvamt r^sister a la temperature et la 
pression de fonctionnement requises. Dans d*autres formes de 
realisation de la pr^sente invention, la tete IB peut dtre 
situ^e ^ la partie infer ieure plutot qu'a la partie supe- 
rieure du recipient 1, ou bien le recipient 1 peut consister 

10 en deux moities pratiquement similaires en forme de godets 
jointes l^une k 1' autre de n'importe quelle maniere conve- 
nable. En outre, certains ou la totalite des trous d' entree 
du recipient peuvent passer a tr avers le corps lA du reci- 
pient plutot qu'^i travers la tete IB, La cavite interieure 2 

15 representee contient deux regions ^ temperatures distinctes, 
consistant en une zone chaude 3 et une zone de desactivation 
4. Dans la forme de realisation representee, la zone chaude 
3 est situee au-dessus de la zone de desactivation 4. 

La pression est engendree et maintenue dans le 

20 recipient resistant a la pression par n'importe quel appareil 
classique pour la regulation de pression. De tels moyens pour 
engendrer et maintenir une pression sont bien connus de 
I'homme de I'art et sont specifies sur la base de leur 
aptitude a engendrer les pressions requises pour une appli- 

25 cation donnee. Pour une application necessitant une pression 
superieure k la pression atmospherique, un dispositif de 
compression classique tel que, mais a titre non limitatif , un 
dispositif de compression auxiliaire a gaz tel c(ue le module 
PS-30 represente dans High Pressure Equipment Company, 

30 Catalog N" 9000, a la page 62 est utilise. Habituellement, la 
pression est transferee du dispositif de compression a gaz au 
recipient a travers un ensemble de tubulures souples et 
valves classique (non represente) . Dans une autre forme de 
realisation, la pression de la cavite interieure 2 est 

35 ajustee a une valeur egale ou inferieure k la pression 
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atmosph'rique. II est possibl de faire fonctionner le 
recipient l sous vide par n*iiaporte quel dispositif classlgue 
utilise pour inaintenir un systeme clos a une pression ^gale 
ou inf^rieure a la pression atmospherique. Dans le cas oil le 
5 fonctionnement a la pression atmosphdrique est d^sir^, le 
recipient l peut etre clos henn^tiquement a la pression 
atmospherique sans autre moyen ext6rieur de regulation de 
pression, ou bien le recipient 1 peut etre purge par contact 
direct avec 1 •atmosphere. Pour des applications dans les- 

10 quelles un fonctionnement sous la pression atmospherique est 
desire, la conception du recipient 1 est sans importance 
puisque la fonction du recipient 1 dans le cas est prin- 
cipalement une fonction de support structural. 

Dans la forme de realisation representee sur la 

15 figure 1, un portoir d'echantillon 5 est monte en position 
fixe a I'interieur de la zone chaude 3, Le portoir d'echan- 
tillon 5 contient une pluralite de chambres d'echantillons 6 
disposees suivant un motif circulaire autour d'un axe de 
rotation 7 generalement vertical. Les chambres 6, dans la 

20 forme de realisation de la presente invention representee sur 
la figure 1, sont des trous cylindriques ayant generalement 
des axes longitudinaux verticaux. Un support d'echantillon 8 
est present pour empecher les echantillons de tomber hors du 
portoir d'echantillon 5 dans la zone de desactivation 4. Sur 

25 la figure 1, le support 8 est represente sous forme d*une 
plaque plate montee de maniere a pouvoir tourner a proximite 
immediate d^une surface plate sur la face inferieure du 
portoir d'echantillon 5. Le portoir d'echantillon 5 et le 
support 8 representes sur les figures 1 et 3 A sont fabriques 

30 sur mesure aux dimensions desirees a partir d*une barre en 
acier inoxydable de qualite 316L. Cependant, ces composants 
peuvent etre fabriques ^ partir de n'importe quelle matiere 
capable de resister a la temperature requise de fonction- 
nement du reacteur. 
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Le portoir d«6chantillon 5, dans la fonae d 
realisation representee sur la figure 1, est fix6 rigidement 
^ la tete de recipient IB et coxnporte un aldsage continu 9 
coaxial avec I'axe de rotation 7 s«6tendant de la partie 
5 infdrieure du portoir 5 jusqu'a la tete de recipient IB. Un 
trou d' entree 10 dans la tete IB du recipient 1 forme une 
voie de passage continue avec I'alesage 9. Une tige de 
controle 11 passe h travers cette voie de passage continue* 
L'extremite inferieure de la tige de controle 11 est fixee de 

10 maniere rigide au support 8. La tige de controle 11 est 
maintenue en place longitudinalement, mais avec possibility 
de rotation autour de I'axe de rotation 7 par un ensemble de 
roulements 12 place entre le support 8 et la surface infd- 
rieure du portoir 5. Dans la forme de realisation representee 

15 sur la figure 1, le positionnement de 1 'ensemble de roule- 
ments 12 entre la surface inferieure du portoir 5 et la 
surface super ieure du support est particulierement apprecie 
af in de permettre la rotation libre de la tige de controle 11 
lors du fonctionnement du reacteur a des pressions eievees. 

20 L* ensemble de roulements 12 peut etre construit a partir d'un 
metal, d'une matiere ceramique ou de n*importe quelle matifere 
ou association de matieres pouvant resister h la tension et 
la temperature requises pour les conditions choisies de 
fonctionnement maximal du reacteur. Dans cette forme de 

25 realisation, les roulements utilises sont des billes de 
matiere ceramique (alumine) de qualite C25 de 3,2 mm de 
diametre, disponible aupres de Hoover Precision Products, 
Sault Ste. Marie, Michigan. Un joint d'etancheite 13 est 
utilise pour empecher une perte de pression entre la tige de 

30 controle 11 et le trou d» entree 10. L'extremite super ieure de 
la tige de controle est fixee une unite de commande de 
rotation de support 14. L' unite de commande de rotation 14 
est portee en position fixe par rapport au recipient resis- 
tant h la pression l et peut etre soumise a un fonctionnement 

35 manuel ou, comme dans une forme de realisation preferee, peut 
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*tre commande de maniere automatisms par un systfeme 
d'entrainement a moteur ^lectricjue fixe ^ l^extr^mit^ 
superieure de ladite tige de commande 11. De mani&re Id^ale, 
le systeme d'entrainement ci moteur est command^ par une 
5 minuterie (non representee) sans la ndcessiter d*une inter- 
vention humaine au cours de la totality de l^essai, ce qui 
permet de desactiver des 6chantillons distincts b, des temps 
pr^alabement choisis et diff brents. Lors de la rotation de la 
plaque de support 8 par 1* unite de commande de rotation 14, 

10 un trou 15 dans la plaque de support s'aligne success ivement 
avec chacune des chambres 6 du portoir. Le trou 15 dans la 
plaque de support a des dimensions permettant a des echantil- 
Ions distincts places a l*interieur des chambres de portoir 
6 de tomber dans la zone de desactivation 4 lorsque le trou 

15 et la chambre correspondants sont alignes. La tige de 
commande 11, representee sur les figures 1 et 3A, est 
fabriquee sur mesure aux specifications ddsir^es h partir 
d*une barre d*acier inoxydable de quality 316L. Cependant, la 
tige 11 peut etre produite h partir de n'importe quelle 

20 matiere pouvant rdsister ^ la temperature de f onctionnement 
choisie requise du reacteur. 

La temperature des echantillons places dans les 
chambres 6 dans le portoir d'echantillon 5 est maintenue par 
n"importe cjuel dispositif de chauffage connu. De preference, 

25 le dispositif de chauffage s*adapte h I'interieur du reci- 
pient et entoure dans la mesure du possible le portoir 5. 
Dans la forme de realisation representee sur la figure 1, le 
dispositif de chauffage est un element chauffant a cSble 
enrouie 16 entourant la surface exterieure du portoir 5. Des 

30 elements chauffants a cables enrouies convenables compren- 
nent, mais h titre non limitatif, des element chauffants 
cables enrouies produits sur mesure et egalement des elements 
chauffants a bande disponibles aupres de Watlow Electric 
Manufacturing Company, St. Louis, Missouri et decrits dans 

35 Watlow Electric Manufacturing Company, Catalogue COR-HPC-65 
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(el 'm nts chauf fants a cables aux pag s 49 ^ 56 et ^Idments 
chauf fants a bandes aux pages 15 h 48) . Dans une autre forme 
de realisation, de la chaleur peut egalement etre fournie aux 
echantillons par chauf fage par impedance (c'est-^i-dire en 
5 utilisant le portoir proprement dit comme source de chaleur) . 
De preference, la regulation de la temperature des echantil- 
lons est ameiioree davantage en entourant dans la mesure du 
possible I'exterieur de 1* ensemble du portoir 5, du support 
8 et de 1* element chauf f ant 16 avec un isolant 17. La 

10 regulation de temperature des echantillons peut etre 
ameiioree davantage en installant des thermocouples de 
controle d* echantillons 18 a l^interieur des chambres 
d* echantillons 6 pour un controle a retro-action du dispo- 
sitif de chauf fage 16 • Des thermocouples convenables compren- 

15 nent, mais h titre non limitatif, des thermocouples sous 
gaine, modele KMQSS-040-U*24, disponibles aupres de Omega 
Engineering Company, Stamford, Connecticut et decrits dans 
Omega Engineering Company, Catalog Vol. 27, page AlO (1989). 
II est possible d*utiliser n'importe quel moyen convenable 

20 pour installer les thermocouples de controle d ' echantillons 
18 a travers la paroi du recipient et controler les tempera- 
tures des echantillons depuis l*exterieur du recipient 1. Ces 
moyens doivent etre capables de maintenir l^integrite de 
pression du recipient 1. 

25 Des caracteristiques ou parametres suppiemen- 

taires peuvent etre pris en consideration et ajoutes h la 
presente forme de realisation, seuls ou en n'importe quelle 
association, pour repondre a des criteres d'essais specif i- 
ques comprenant, mais a titre non limitatif : la reduction au 

30 minimum de la masse thermique du recipient l ; la reduction 
au minimum de la masse thermique du portoir d' echantillon 5 ; 
et la reduction au minimum de I'intervalle ou de I'espace 
vide entre 1* ensemble forme du portoir 5, du support 8, de 
1' element chauf f ant 16 et de 1' isolant 17 et les parois du 

35 recipient l. Chacune de c s caracteristiques contribue a 
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inaptitude de ia pr^sente invention a parvenir h de plus 
grandes vitesses de chauffage r^gul6. De prdf6rence, la 
pr^sente invention permet le chauffage d * echantillons h des 
vitesses allant de moins de 1*C par minute h plus de 50 'C par 
5 minute^ Bien que n'importe quel milieu qpii n'entrave pas le 
fonctionnement du four puisse etre utilise pour mettre sous 
pression la cavity 2 du recipient, 1 'helium gazeux est 
particulierement appr^cid en raison de sa charge reduite sur 
1* element chauffant 16 , comparativement aux autres milieux 

10 classiques tels que 1' argon gazeux* Les gaz qui rdduisent la 
charge sur l"dl6ment chauffant sont prdfdres lorsgue de plus 
hautes temperatures de fonctionnement sont desirees* 

La regulation de la temperature de la zone de 
desactivation 4 est maintenue par n'importe quel systeme de 

15 refroidissement connu. Des systemes de refroidissement 
convenables comprennent, mais a titre non limitatif, un 
refroidissement simple par air en deplayant les Echantillons 
h une distance de 1' association du support 5 et de 1' Element 
chauffant 16, 1' immersion d'une partie du recipient dans un 

20 milieu de refroidissement, ou 1* insertion dans la cavite de 
recipient 2 au niveau de la zone de desactivation 4 d*un 
dispositif d*echange de chaleur a boucle ferm6e. Tous ces 
syst&mes sont bien connus de I'homme de I'art et sont 
indiques sur la base de leur aptitude ^ engendrer la vitesse 

25 de refroidissement ddsirde* Le systeme de refroidissement 
utilise dans la forme de realisation representee sur la 
figure 1 comprend 1* immersion de la partie inf6rieure du 
recipient 1 dans un bain d*eau 19. De preference, la tempera- 
ture de la zone de desactivation 4 est controlee par un 

30 thermocouple de zone de desactivation 20, ce qui permet une 
rdtro-action du controle de la temperature du bain 19. Des 
thermocouples convenables comprennent, mais A titre non 
limitatif, les thermocouples k gaines mentionnds ci-dessus. 
II est possible d'utiliser n'importe quel moyen convenable 

35 pour installer le thermocouple de zone d desactivation 20 a 
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travers la parol du recipient et controler la temperature de 
la zone de d6sactivation 4 depuis I'exterieur du recipient 1. 
Pour certaines applications de la pr^sente invention, un 
refroidissement particuli^rement rapide des ^chantillons ou 
5 des vitesses de desactivation particulierement grandes sont 
pr^f^r^s. La vitesse d' Evacuation de chaleur lors des 
echantillons est accrue en abaissant la temperature de la 
zone de desactivation 4, La zone de deactivation 4 est 
maintenue avantageusement h une temperature Egale ou inf6- 

10 rieure a la temperature ambiante, de preference egale ou 
inferieure k 15 'C. 

La figure 2 repr^sente une autre forme de 
realisation de la presente invention dans laquelle le 
recipient resistant h la pression est omis et les capsules 

15 d» echantillons sont exposees h des conditions de pression 
ambiante. Les numeros de reference utilises sur la figure 1 
sont utilises pour identifier les memes caracteristiques sur 
la figure 2. Une structure de support 24 sert de support 
direct au dispositif de chauffage 16 et au portoir d'echan- 

20 tillon 5. La structure de support 24 peut etre une structure 
a I'air libre de la maniere representee sur la figure 2 ou 
une enceinte totale ou partielle. La fonction principale de 
la structure de support 24 consiste h servir de support aux 
autres parties de la presente invention en les maintenant en 

25 position de la maniere decrite ci-dessous. Deux regions k 
temperature distinctes sont egalement presentes dans une 
forme de realisation representee sur la figure 2. La zone 
chaude 3 est egalement situEe au-dessus de la zone de 
desactivation 4. 

30 Dans la forme de realisation representee sur la 

figure 2, le portoir d'echantillon 5 est monte dans la 
structure de support 24 h une position fixe a l»interieur de 
la zone chaude 3. La configuration et la fonction du portoir 
d»echantillon 5, des chambres d' echantillons 6, de 1» ensemble 

35 d roul ments 12, du dispositif de chauffage 16, de I'isolant 
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17, de la tige de cononande 11, de I'unitd de conmiande de 
rotation 14, du trou de plague de support 15 et du support 
d«echantillon 8 sont pratiqueinent identiques & la configura- 
tion ddcrite ci-dessus et representee sur les figures 1 et 
5 3A* La principale difference par rapport la forme de 
realisation representee sur la figure l consiste en la 
fixation de inaniere rigide du portoir d'echantillon 5, dans 
la forme de realisation representee sur la figure 2, ^ la 
structure de support 24 au lieu d'un recipient resistant k la 

10 press ion. L' unite de comroande de rotation 14 peut etre montee 
directement sur la structure de support 24 ou, dans le cas 
contraire, peut etre portee dans une position fixe par 
rapport h la structure de support 24. Le support d'echantil- 
lon 8 est porte par connexion a 1» unite de commande de 

15 rotation 14 par la tige de commande 11 • II n'est pas neces- 
saire que 1' ensemble de roulements 12 soit aussi resistant 
que dans la forme de realisation de la figure 1 en raison de 
1' absence de poussee axiale induite par la difference entre 
la pression interne et la press ion externe, Dans d'autres 

20 formes de realisation, 1 'ensemble de roulements 12 peut etre 
omis totalement. De preference, un thermocouple de controle 
d'echantillon 18 et un thermocouple de zone de desactivation 
20 sont egalement inclus de la maniere representee. 

Dans cette forme de realisation, la zone de 

25 desactivation 4 renferme un receptacle de refroidissement 25. 
Le receptacle de refroidissement 25 peut etre construit a 
partir d'une grille metallique pour rendre maximale 1' exposi- 
tion d'un echantillon ejecte a I'air ambiant ou peut etre 
constitue d'un godet metallique solide, vide ou contenant un 

30 milieu de refroidissement choisi. Le receptacle de refroidis- 
sement 25 peut etre h n'importe quelle distance du portoir 
d'echantillon 5 et peut etre en outre mobile, automatiquement 
ou manuellement, pour permettre le transport de 1 ' echantillon 
ejecte ^1 un emplacement distant de 1' ensemble de structure de 

35 support 24 t de portoir d'echantillon 5 pour un trait ment 
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supplementaire de I'echantillon* De pr'ference, la temp'ra- 
ture de la zone de desactivation 4 est controlee par un 
thermocouple de zone de desactivation 20, ce qui perinet une 
retro-action du controle de la temperature du receptacle de 
5 refroidissement 25. Des thermocouples convenables compren- 
nent, mais k titre non limitatif, les thermocouples a galnes 
mentionn^s ci-dessus. Pour certaines applications de la 
pr^sente invention, un refroidissement particuliferement 
rapide des ^chantillons ou des vitesses de desactivation 

10 particulierement grandes sont pref6r6s. La vitesse d' Evacua- 
tion de chaleur hors des dchantillons peut etre accrue en 
abaissant la temperature de la zone de desactivation 4. La 
zone de desactivation 4 est maintenue avantageusement a une 
temperature Egale ou inferieure ^ la temperature ambiante, de 

15 preference egale ou inferieure h 15 'C. 

La figure 3A est une vue agrandie en perspective 
de 1< assemblage du portoir d'echantillon 5, de 1' element 
chauffant 16, de I'isolant 17, du support 8, de la tige de 
commande 11 et de 1« ensemble de roulements 12 represente sur 

20 les figures 1 et 2, La reduction au minimum de I'espace libre 
entre les echantillons et les faces des chambres 6 peirmet de 
maintenir 1 'echantillon a une temperature plus uniforme le 
long de cet echantillon. Dans une forme de realisation 
preferee, I'homogeneite de la temperature de 1 'echantillon 

25 est rendue maximale en entourant le godet d'echantillon 23 
dans une enceinte en laiton 21 et en coif f ant 1' enceinte 21 
avec un bouchon isolant en verre 22, de la manifere repre- 
sentee sur la figure 3B. Le godet d'echantillon 23 peut etre 
produit a partir de n'importe quelle matiere pouvant resister 

30 aux conditions de 1 ' experience, sans contaminer 1 'echantillon 
(ju'elle renferme. Les metaux nobles sont chimiquement inertes 
et deformables, en transmettant la pression au contenu du 
godet 23. Les experiences effectuees sous la pression 
atmospherique peuvent utiliser des tubes en silice fondus 

35 comme godets d' echantillons, outre 1 'utilisation de godets en 
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metaux nobles. 

Pour des formes de realisation de la presente 
invention avec ou sans un recipient resistant h la pression, 
I'honone de I'art reconnaitra que d'autres configurations de 
5 portoirs et de supports pourraient etre con^ues pour faire 
tomber s^lectivement des 6chantillons distincts dans la zone 
de ddsactivation 4. Par exemple, dans une autre forme de 
realisation, le support d'6chantillon tourne autour d*un axe 
horizontal. Les chambres d'echantillons sont des fentes 

10 ouvertes sur la surface cylindrique exterieure du portoir. Le 
support de maintien d^echantillon est une plaque incurvde 
mont6e en position fixe et mise sous une forme permettant de 
s' adapter etroitement au diametre exterieur du portoir 
d'6chantillon. Dans cette forme de realisation, le support 

15 comporte un trou en forme de fente qui s'aligne succes- 
sivement avec les fentes dans le portoir lors de la rotation 
de ce portoir autour de son axe horizontal de rotation, ce 
qui permet aux dchantillons distincts de tomber dans la zone 
de desactivation. 

20 Diverses configurations et orientations spatiales 

des composants permet tent a un mecanisme de liberation 
d* echantillon de d6placer selectivement et independamroent des 
echantillons de corps reactionnels distincts dudit portoir a 
ladite zone de desactivation. Le portoir d'echantillon 

25 comprend au moins deux chambres convenables pour porter des 
echantillons, de preference plus de deux chambres, disposees 
suivant un schema tel que le mouvement du support de maintien 
d* echantillon par rapport au portoir d'echantillon permettent 
a un orifice de portoir de s* aligner avec chacune des 

30 chambres h un certain point dans le trajet du mouvement 
relatif du portoir et du support. De preference, le schema 
est de configuration circulaire et le mouvement relatif est 
une rotation des deux composants l^un par rapport h 1' autre 
autour d'un axe de rotation commun. Lorsque 1» orifice n'est 

35 pas align' avec une chambre donn'e, le support empeche un 
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chantillon present dans cette chambre de tomber dans la zone 
de desactivatlon. L*orifice dans le support a n*iiiiporte 
quelle forme convenable (par exemple une fente, un trou 
clrculaire, une entaille, entre autres), sous reserve que le 
5 mouvement relatif du portoir et du support provoque I'aligne- 
ment de 1' orifice avec chacune des chambres h un certain 
point lors du mouvement et que I'alignement de 1' orifice avec 
la chambre permette a 1 ' echantillon present dans cette 
chambre de tomber dans la zone de desactivatlon. 

10 Les formes de realisation pr^citdes concernent 

des rdacteurs dans lesquels des dchantillons de la mdme 
matifere sont soumis aux mSmes conditions de temperature et de 
pression et des 6chantillons distincts peuvent fitre des- 
actives & des temps diff brents. Ces temps peuvent representer 

15 des points le long d'un profil d' elevation de temperature, 
les echantillons etant desactiv^s successivement a des 
temperatures plus elevees. Dans une autre forme de realisa* 
tion de la presente invention, des Echantillons de matieres 
differentes sont soumis aux m^es conditions de temperature 

20 et de pression, mais tous les Echantillons sont dEsactivEs en 
meme temps. La prEsente invention comprend egalement des 
variantes des formes de realisation precitees, dans 
lesquelles est effectuee la desactivation simultanee de plus 
d'un echantillon, mais non de la totality de ces Echantil- 

25 Ions. Dans toutes les formes de realisation, les conditions 
de pression et de temperature peuvent etre constantes, 
peuvent presenter des vitesses de variation choisies preala- 
blement, ou bien une association de ces caracteristiques peut 
etre utilisee. 

30 De la maniere decrite ci-dessus, la presente 

invention repond au besoin d'un dispositif permettant 
d'effectuer simultanement des experiences sur des echantil- 
lons multiples tout en faisant varier les conditions de 
pression, de temperature et de temps. II peut etre entendu 

35 (jue la presente invention ne doit pas etre limitee indtiment 
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k la descrpition pr cedente qui a ' indiquee a des fins 
d» illustration. Diverses modifications et variantes de la 
pr6sente invention apparaitront a I'homine de l^art sans 
s'ecarter du cadre veritable de la prdsente invention tel 
5 qu'il est defini dans les revendications suivantes. Par 
exemple, il est possible de concevoir un rdacteur dans lequel 
la zone chaude est situee a cot^ de la zone de desactivation 
au lieu d'etre situee au-dessus de cette zone* Dans un tel 
react eur, un certain moyen autre que la gravity serait requis 
10 pour d^placer selectivement et indlviduellement les ^chantil- 
lons de la zone chaude h la zone de desactivation* 
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REVEKDICATI0W9 

1. Reacteur (1) destin6 h soumettre simultanement 
une pluralite d • echantillons de corps r^actionnels & des 
conditions de temperature controlees, caracteris6 en ce qu'il 
comprend : 

a) une structure de support entourant une region 
comprenant une zone chaude (3) et unie zone de 
d^sactivation (4) ; 

b) un dispositif de chauffage pour ladite zone 
chaude ; 

c) un systfexne de refroidissement pour ladite zone 
de d6sactivation ; 

d) un portoir d*6chantillon (5) mont6 l«int6rieur 
de ladite zone chaude (3) et apte h maintenir 
une plurality d' Echantillons de corps r^action- 
nels ; et 

e) un m^canisme de liberation d'echantillon permet- 
tant de deplacer selectivement et independamment 
des echantillons de corps reactionnels distincts 
dudit portoir (5) a ladite zone de d6sactivation 
(4). 

2. Reacteur suivant la revendication 1, carac- 
terisE en ce que la zone chaude est situee au-dessus de la 
zone de desactivation et le portoir d' 6chantillon comprend 
une pluralite de chambres, aptes a renfermer des Echantillons 
et disposEes suivant un motif circulaire, et le mEcanisme de 
liberation d •Echantillon comprend un support comportant un 
orifice, ledit portoir d'Echantillon et ledit support etant 
months I'un par rapport a 1' autre de telle sorte que : 

a) ledit portoir et ledit mecanisme de liberation 

d'echantillon puissent etre soumis a une rota- 
tion I'un par rapport a 1' autre autour d'un axe 
commun qui passe a travers le centre dudit motif 
circulaire. ; 
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b) ledit support soit capable de ret nlr les ^chan- 
tillons places a l*interieur desdites chambres ; 
et 

c) la rotation dudit portolr et dudit m^canisme de 
5 liberation d^echantillon I'un par rapport a 

1» autre provoquent le positionnement successif 
dudit orifice par rapport h chacune desdites 
chambres de telle sorte que les ^chantillons 
retenus dans lesdites chambres se d^placent 
10 dudit portoir a ladite zone de ddsactivation, 

3. Reacteur suivant la revendication 2, carac- 
t^rise en cc que : 

a) le portoir est essentiellement cylindrique ; 

b) l*axe est essentiellement vertical ; 

15 c) les chambres sont des trous cylindriques paral* 

l&les a cet axe ; et 

d) le support est une plaque et 1' orifice est un 
trou au moins aussi grand que lesdits trous 
cylindriques, 

20 4. Reacteur suivant la revendication 3, carac- 

terise en ce que le dispositif de chauf fage est un dispositif 
de chauf fage h cSble enroule, place autour du portoir, 

5, Reacteur suivant la revendication 2, carac- 
t^rise en ce que le mecanisme de liberation d* ^chantillon 

25 comprend en outre une tige de commande mont^e, de maniere a 
pouvoir tourner, en position coaxiale avec I'axe^ et fixee ^ 
une extr^mit^ audit support et h 1» autre extr^mit^ ^ un 
element d'entrainement par moteur electrique commande par une 
minuter ie. 

30 6. Reacteur suivant la revendication 1, carac- 

t6ris6 en ce c[ue la structure de support consiste en un 
recipient def inissant une cavite et entourant la zone chaude 
et la zone de d^sactivation, ledit reacteur comprenant en 
outre un appareil de regulation de pression apte k I'ajuste- 

35 ment de la pression dans la cavity. 
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7. Rdacteur suivant la r vendlcation 6^ carac- 
t^ris^ en ce que l*appareil de regulation de pression est un 
systeme de compression a gaz* 

8. Reacteur suivant la revendication 6, carac- 
5 t^ris^ en ce que le systeme de ref roidissement comprend 

essentiellement 1* immersion de la portion du reacteur 
consistant en la zone de d^sactivation dans un bain d*eau* 

9. R^cteur pour soumettre simultan^ment une 
plurality d'^chantillons de corps r^actionnels k des condi- 

10 tions de pression et de tempdrature controldes, caractdrisd 
en ce qu'il comprend : 

a) un recipient resistant k la pression, definis- 
sant une cavity comprenant une zone chaude et 
une zone de ddsactivation, ladite zone chaude 

15 etant situde essentiellement au*dessus de ladite 

zone de ddsactivation ; 

b) un systeme de compression h gaz connects par un 
tuyau souple audit recipient ; 

c) un portoir d*echantillon essentiellement cylin- 
20 drique, montd k 1' inter ieur de ladite zone 

chaude et comprenant une plural ite de trous 
cylindriques pratiquement paralleles a cet axe 
et disposes suivant un motif circulaire, chaque 
trou etant apte a renfermer des 6chantillons 
25 distincts ; 

d) un support d*echantillon comprenant une plaque 
comportant un trou au moins aussi grand que 
lesdits trous cylindriques dans ledit portoir, 
ladite plaque etant montee par rapport audit 

3 0 portoir de telle sorte que 

i) ladite plaque puisse etre soumise a une 
rotation par rapport au portoir autour d'un 
axe commun essentiellement vertical qui passe 
a travers le centre dudit motif circulaire. 
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ii) ladite plaqu soit capable de retenir les 
echantlllons places a I'interieur desdites 
chambres, et 

ill) la rotation de ladite plaque provocpie le 
5 positionneiaent successif dudit trou de cette 

plaG[ue par rapport a chacune des chambres de 
telle sorte que les echantlllons retenus dans 
lesdites chambres tombent dudit portoir k 
ladite zone de d^sactivation ; 
10 e) un 616inent chauffant ^ cSble enrcul^, autour 

dudit portoir, pour fournir de la chaleur 
auxdites chambres d» Echantlllons ; et 
f) un bain d'eau pour le refroidisseroent de ladite 

zone de d^sactivation en immergeant essentiel* 
15 lement la portion du rdacteur conslstant en la 

zone de desactivation dans ledit bain d'eau. 

10. Reacteur suivant la revendication 9, carac- 
t^risE en ce qu'il comprend en outre un element d'entraine- 
ment par moteur Electrique command^ par une minuterie pour 

20 deplacer automatiquement des echantlllons de la zone chaude 
k la zone de desactivation k des temps choisis prEalablement. 

11. R6acteur pour soumettre simultanement une 
plurality d' Echantlllons de corps rEactionnels li des condi- 
tions de temperature contrdlEes sous la pression atmospheri- 

25 que, caractErisE en ce qu'il comprend : 

a) un portoir d'Echantillon montE sur une stiructure 
de support et apte k porter une plural ite 
d* Echantlllons de corps reactionnels ; 

b) un dispositif de chauffage pour ledit portoir 
30 d*echantillon et n'importe quels echantlllons de 

corps reactionnels portes dans ledit portoir 
d'echantillon ; 

c) un mecanisme de liberation d' Echantlllons pour 
dEplacer select ivement et indEpendamment des 

35 Echantlllons de corps rEactionnels distincts 
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hors dudit portoir d'echantillon ; et 
d) un systeme de refroldissement pour lesdits 

echantillons de corps react ionnels apr^s leur 
enlevement hors dudit portoir d'^chantlllon. 
5 12, Reacteur suivant la revendication 11, carac- 

teris^ en ce que le portoir est situe au-dessus du systeme 
de refroidissement et le portoir d 'Echantillons comprend une 
plurality de chambres, aptes a maintenir des Echantillons et 
disposEes suivant un motif circulaire, et le mEcanisme de 
10 liberation d'echantillon comprend un support comportant un 
orifice, ledit portoir d»6chantillon et ledit support Etant 
months I'un par rapport a 1' autre de telle sorte que : 

a) le portoir et le mEcanisme de liberation 
d'dchantillon puissent fitre soumis h une rota- 

15 tion I'un par rapport a 1» autre autour d»un axe 

commun qui passe travers le centre dudit motif 
clrculaire ; 

b) le support soit capable de retenir les echantil- 
lons places a I'interieur desdites chambres ; et 

20 c) la rotation du portoir et du mecanisme de libe- 

ration d'Echantillon I'un par rapport h 1' autre 
provoque le positionnement successif de 1' ori- 
fice par rapport a chacune des chambres de telle 
sorte que les echantillons retenus dans lesdites 

25 chambres tombent du portoir h la zone de dEsac- 

tivation . 

13. REacteur suivant la revendication 12, 
caracteris6 en ce que : 

a) le portoir est essentiellement cylindrique ; 

30 b) I'axe est essentiellement vertical ; 

c) les chambres sont des trous cylindriques paral- 
leles a cet axe ; et 

d) le support consiste en une placjue et 1» orifice 
consiste en un trou au moins aussi qrand que 

35 lesdits trous cylindriques. 
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14, Reacteur suivant la revendication 13, 
caracterise en ce que le dispositlf de chauffage est un 
dispositif de chauffage a cable enroul^, autour du portoir. 

15. R6acteur suivant la revendication 12, 
5 caract6ris6 en ce que le tnecanisme de liberation d'echantil- 

lon comprend en outre une tige de commande mont^e, de mani^re 
a pouvoir tourner, coaxialement avec I'axe et fix^e A une 
extr^itd au support et a 1* autre extremity a un ^l^ent 
d*entraineroent ^ moteur 61ectrique command^ par une 
10 minuterie. 
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FIG. 2 A 
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FIG. 3 A 



